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einer PMT- und einer PMNT-Keramik anzugaben. 
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DE 44 05 411 CI 2 

Die EcfinduiiB becrifil ein Verfahcen zuc Hecsiellung S^TifSS* 

a U f der Basu « vo» £lg JKjjJJJ wkd b zunehmen dcm tang !*» Acetylaceton dtent 
Verwendung. H«te» g da $ie erhebll . w alkohdaten emgene yon ritan> zirko nium 

\£r and Son abgeleiteten Keramiken beschne- Aus J« 0xide Coating ^ Chelating 

vonPZT-una aavon » ktevon , 5 ^esis or /are ora ™ i chow T . Horihata und M. 

T ,tan uud Zirkomum « dann veremlgt . Die Nagata £ Jou eines zirkonium tetrabuty- 

mitteln gelost und aw m» ■ e b Eisesslg a h 31 6 -320 ist < aei n s Alkoholat wird in Iso- 

"^?°SX bS&en Vecfahcen '=<■ *» dl : So,te ' TbwW «» cCT-Kecamiken wird in dec 
parativenAufwand^ ver schiedenen me- 40 Herstellung «ner PMT- ™ J «« r Luftatmospha- 
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• 3 • Zur Svnthese der PMNT-Precursoren fur den Sol/ 

nium eathaltenden Losung (PMT-Keramik) oder m «- J e B ^ ^ einem Dreihakk olben mit R^fluB- 

ner die Alkoholate von Magnesium. Niob und I tan M g(OEt) 2 (Magnesiumethanolat, 0,2 mol) 

5^«>- """«. W'^h^SJS fnlMethoxyethlW 

Komponente. die Bleiverbmdung. mch in auf 50 « c wird dann Nb(OEt) 5 (Niobethanolat, 0,6 mo 

stabilisiertwird _ u*„™.„ binder m Danach gibt man eine Aufschlammung von 1/3 mol 

A]sTita^u««iZiitoni^holw^«d«mte to uan g rp^OAc^PKOH);] in 2-MOE 

Uteratur genanmen ALkoholate ^"J*^^- „ der Uaren Losung hinzu und erhoht die Temperatur 

vorzugsweise werden fur Titan und ZWwguflM d» zu« ^ $ 130OC 6 Nachdemsichdas B1 eihydroxyace- 

n-Propylate und fur Magnesium ^ EjtamoJ voU standig gelost hat, wird die Losung noch weitere 

te eingesetzt. Die Stabilisierung der ^oholate mx ^ ^ Danac h d 
AcAc erfolgt am besten unter Ruhren bei g gender w dr« ^ mo l Wasser hydrolysiert Die L6- 

Raumtemperatur erhohter T^*««^ C wir M etwa 110'C bis zur Gelierung eingeengt 

Danach kann Pb(U)Acetat-Tnhydr_at m kleinen Portio s S ^ ^ Trocknung Kr 48 Stunden be. 

nen in die heifle Wsm ^^^?£cm h£ 80°C und fur 72 Stunden bei 180°C zu einem Gelpulver 

STSSw to"" 20 "SSpdver wird daraufhin auf gemahler, Zur Zer- 

deshalb sehr schnell in Losung geht. In gtota ^BJ H Bestandteile Zllr Kerami- 

kann basisches Pb(II)acetat eingesetzt werden. Erne setz ■ S ^ ^ p ^ ^ ^ ^ ^ A ^ ea ^. 

Schutzgasatmos P har< , « n.cht ^riij schwin 8 digkeit von 10 K/min bei 760°C fur 2 Stunden 

Di £h\r^ - calciniertwerden 

det werden Die beiden letztgeaannten ^y"?™!"^ Beispiel 3 . Synthese einer PMNT-Keramik mit der 

weiseneinenhoherenSiedepunk^^ ^^^ung^MgusNbMjwTVuP. 
die Gelbildung. Urn die intermedial Bildung scnwenos 

licher Glykolate des Titans und Zirkoniums zu vernin- Svnthese der PMNT-Precursoren fur den Sol/ 

aern. darf die Zugabe von Glykol 30 oSSfSlJ feinem Dreihaiskolben mit RGckfluB- 

dem das stabilisierte Sol durch Knstallwasser der Pb o« (Magnesiumethanolat, 0,2 mol) 

Komponente oder durch Hydrolysewasser hmreichend ^J^eYhSnol (2-MOE)gel6st. Nach Erwarmung 

vorhydrolysiertist k-influBt auf 60" C wird dann Nb(OEt) 5 (Niobethanolat, 0,6 mol) 

Der Gehalt von AcAc ,m stab ihs ,ert en ^ l^nftaB aut Ti(0prO)4 (T^propoxid, 0,1 mol) 

unter anderem die Stockze.t des Sok Be. em mjgj 35 undan ^ ^ ^ ^ 

ren Verhaltnis AcAc/PZT von 0,25 Uegen die S tockze ^ (6 mol) hinzuge fugt Die Losung wu-d fur 

ten im Bereich von eimgen Mmuten Hohere Wock« 1 J RQc kfluQ gehalten. 

ten (bis zu einigen Tagen , werden > nut einer, molaren 30 mmbei ^ eine ^ t 

Verhalmis AcAc/PZT von 0^ oder hoher erreicnt- Trihydrat p b (0 Ac) 2 • 3H 2 0) in Isopropanol zu der Ua- 

Die Erfindung wird im folgenden anhand von Durch- 4 o ^J^^ ^ erh6l ( t dic Temperatur auf 125'C 

fuhrungsbeispielen naher erlautert. 13Q0C D[e Ldsung w i rd noc h weitere drei Stunden 

., • j nnter RuckfluS eekocht. Danach wird durch Zugabe 

Beispiel l:Syntheseeiner PZT-Keramikmitder Was f er hydrolysiert Die Losung wird bei 

ZusammenseUung[Pb(Zro52Tio,«)JU3 nQ . Q bis zur GeUerung eingeengt und schheBbch 

a „<!«i/r;,I durch Trocknung far 48 Stunden bei 80'C und Mr 

Zur Synthese der PCT-Pre^ren to to SdASet d ^ enbei 18 B 0 . C zu einem Gelpulver umgesetzt 
ProzeB werden in einem Becherglas die Aucoxiae 

ZKOD^k (Zirkonium-n-propoxid als 70%ige LSsung m Patentanspruche 

n-Propanol, 0.52 mol) und Tt(Opr»). (nt^n-P«P^ P 

0,48 mol) vorgelegt, mit einem »«^"J%^c 1- Verfahren zur HersteUung eines Sols fur die Pro- 

auf 80° C erhitzt und unter standlgem ^"Ut AcAc ^ zirkoQ undTltta 

(Acetylaceton, 0,5 mol) versetzt. Darauf fugt man 6 mol (pzT . Keramik ) oder einer die Metalle Blei. Magne- 

N,N-Dimethylfomamid(DMF)hiiuu. v iuI ^ Niob und Titan enthaltenden Keranuk 

NachemerReakuonsdauervon30^^^ PMOT-Keramik), bei dem 

weise 1 mol Blei(II>ac«utTnhydra^ F^Z^Hv- a) mit einem wasserfreien organischen Lo- 

zugegeben und fur 1 Stunde bei 80 C |erttat Zm rty sungS mittel eine Losung hergestellt wird, die 

drolyse versetzt man diese L6sung dann ™ J2 mol die MetaU-Alkoholate mit Ausnahme von Blei- 

destiUiertem Wasser. Das Einsetzen dei i"/^^ Alkoholaten enthalt, 

tion kann durch eine zunehmende F ^ bvc ^f n f "f b ) die Alkoholate durch Zugabe von Acetyla- 

braun verfolgt werden Nach 1 pawner Stonde Reak 6 o c i ton (AcAc ) stabiUsiert werden, 

tionsdauer wird die Losung bei etwa 110 Cmp«J der Ldsung ein kristallwasserhaluges Blei- 

und schlieQUch durch Trocknung fur ^ Stunden Mi > 2Ugegeb en wird, wobei 

80'C und fur 72 Stunden bei 180'Czu einem Gelpulver d ie Konzentrationsverhaltnisse der Alko- 

umgesetzt ,, holate und des Bleisalzes in der Ldsungsoge- 

., ■,;„ wahlt werden, daB aus dem Sol erne PZT-Ke- 

BeisoW 2: Synthese einer PMKT-p^ nut der ^ ^ def Zusammens etzung 

Zusammensetzung [Pb(Mg«.nNbM)ft9 1 w.iN's [Pb(ZrxTiy)]0} mit x im Bereich von 0,3 bis 0,6 
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j 

oder eine PMNT-Kerunik mit der Zusammen- 
seaung PUMp/iMbwlcT y 0 3 . nut x m Be 
r'ich wischen 0,6 und 1 mit y jeweus l-x her- 

TriHydSer basischem Pb(II>acetat als Bleulz, 
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